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GULP BESEARCH & DEYELOPtffiKT COJIPAliY • . 
Pittsburgh, Pennsylvania, • V.St wA, 



Terfaliren zvm Erzeugen- von fur die Papierlxerstellmig 

geeigrieten* Fibrillen 



Piir diese Anineldung wird die Prioritat Vom 29, Oktoiier 1971 
aus der USA-Patentanmelduag Serial ITo, 19^ 716 in Anspruch 

genoiniBen- 



Die Erf indimg betrif ft ein xieues Yerfaliren zur. ErzeiigUng 
von Pibrillen axis Polymerisaten Ton sehr B.ohem Moletularge-- " 
viclit, Insbesondere be^siebit sicb. die Erfindtmg auf /ein YeiJbes- 
sertes VerfaOiren, lain ans Polyolefinen^ insbesondere Pely- 
atbylen luid Polypropylen, Pibrillen berzustelleni die. sich be- 
senders z\xx: Yerarbei.tung zu Papier uad anderen .bahnartigen Er- 
zeugnissen naci. Pa^ierberstellungsver.f abren eignen. Die Erfin- 
dung -umfasst auch die nacb dem erfindungsgeaassen Yerfaliren 
hergestellten syntbatisclaen Pibrillen. 

Bines der Hauptanweiadtingsg;ebiete- der nacb dem erfindungs- 
gemassen Yerfabren ersTengten 'Pibrilien b6rubt aufi ibrer PSbig-r 
keit, * zusammenhangende, selbsttragende , aus v^assriger Disper- ' 
sion abgeschiedene Blatter bzv/* VXiese 3su bilden, die sich-zur 
HerstellTmg Ton bahnartigen- Erzeugnissen nacb. den'MetbodenL der 
Papierberstellurig. eignen* 

Es sind bereits zahlreicbe Versuche unternoraiaen worden, • 
uro synthetiscbe Polymerisate imd aus diesen bergestellte Pa- 
sern zu BrjaeugTiissen zu verarbeiten, die dem natiirliGben CJel- 
lulosepapxer ahneln und xn nassem Zustand eanen solchen Zusara- 
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menhalt besitzen, dass sle sich. in he rkoma lichen .Papierma- v • 
Bchinen verarheiteri lassen* Die meisten dieaer . Yeii^suche sind 
aher erfolglos gehlieben. Dies gilt beaonders fttr die . Olef in-r 
polyinerisate, wie Polyathylen xmd Pblypropylen,. veil aus ih- • 
nen hergestellte Pasern hydrophob sind, aich nicht leicht hy- 
dratisieren oder fibrillieren lassen und sich in ^er'Papier- 
iaaschine nicht in selbstbindende Bahnen uberftiluren,l$tssen 
(ygl. Seite 51 der Verof f entlichung "Web Pormatlpn. With 
Synthetic Organic Polymers"' von H. Mark, verge tr£^g|>n aiif dejn 
Synpositun iiber "Consolidation of the Paper Web V Oxbridge, . 
September 19^5) i Diese Misserfolge kSimen zuni le-ii 'daraiLf zu-. 
riickzufiairen seln, daso nach gewShnlichen Berstellimgaverfali- 
ren exzeugte synthetisclie Fasern zuin Unterschied . 
Chen CeliuiosefaeerxL beim MaJalin in Waaaer nicht /fibriiliert 
warden, sondem nur in kleine Stticlcchen zerfail^* ^rotzdem 
veirwendet man jetzt bei der Entwicklxing zaiiixet'(sktit;^j?ez - 
papiere sowie anderer iingewehter Faserstbffprodukta^ her- 
kSmmlicherweise nicht mit der Papierindustrie in^Sueammenliang 
gebracht werden, synthetische hydrophobe Textilfas-ern,. die 
hauptsachlich fiir Textilzwecke. entwickelt word en sind. Be sonr- 
dere Miihe ist fiir die Herstellung Von Papiisr imd papier ahnli- 
Chen Bahnen aus diosen Polymerisatfaserprodukten ^ufgewandt 
. worden, xind zwar entwedor ftir ihren 35ndyerwendxaig.sWeck' in 
nicht umgewandelter Poxm in Spezialpapier . oder zur .Koinbina-^ion 
mit anderen Stoffen, z^B. bei der Herstallamg von .Schichtstof-r. 
fen. Zu diesen Endverv/endungszwecken war es aus offra 
Chen Griinden, wie aus Grihiden der leichten Erhaltliohkeit und . 
der V/irtschaftlichkeit, vorteilhaf t," sich der bekaiinteji, her- 
kommlichen Papierherstellungsanlagen und -verfahren zu. bedie- 
nen* • ' 

Die herkomxnlichen Papierherstellungsinethoden .zerf alien 
in zwei Grundtypen und arbeiten ent-weder mit der I»angsiobifla-» 
schine oder mit der Rundsiebraas chine, Beide Maschinen'. h«'iben 
eine Fasspartie, die aus einer Siebpartie, in der^ das Papior- 
vlies Oder Papierblatt aus oiner wasGrigen Suspension der Pa- 
pierstoffasern gebildot \md die Hauptmenge des Wassers ent- , 
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fernt wird^ naciideDi der Papierstof f zu elnem Vlies- verformt 
worden ist, tmd einer Presseiipartie bestekt,-. in. cLer das frisck 
gebildete Tiles rerdichtet oder gepresst mrd. in die Fass- • • 
partxe sohliesst .sich'-im aligerneinen eiiue Irockenpartie an, 
wo die nasse Fapierbafm kaland^rgetrocknet xuid geglattet. mrd. 
Die -Yliesbildung wird im allg.enjeineu! al3 der kritischste- Teil 
des Yerfalirens angesehen; de3m weiin sicli das Vlies .erst eiiimal 
gebildet.liat, liegen seine wesentlialien Eigenaahaften fest* 
DaTae-r v/erden die Eigenschaf cen des fertigen Papier s Oder pa- 
pi erahnliclxen Erzeugnisses stark* Yoib den papierbildenden Pa- 
sern -und der Art beeinf lusst, ' vie .die Pasern bfei der BildmLg 
des nassen Vlieses abgelegt werden* So beeinflusst z^B^. die 
Steuerung. der Yliesbildung Bigenscliaften des Endprodukts wie 
die Pestigkeit, daa. Axisselien imd den 'Betrag der Pehmmg imd . 
Kontraktion des Vlieses bei verschledenen Peuclitigk©xtsgeb.al-. 

ten. Eine gute Yliesbildxoig ist .bei alien Papierso.rten yricli-: 
• • • • • . ' 

tig, vjiA zwar bei einigen Sorten wicbitige^r als bei anderen. 
Besond'ers wesentlich. ist sie ftir Papier^ das 'zvm Drvicken be- 
stiinint ist 5 nnd im allgeineinen ist eine gesteueifte Balmer?;e.u- 
gimg noch wichtiger bei den leiclitpapieren, wie ».B«. EoJgJke-. 
papier, Tissue tmd dergleichen*. ' . ' 

Eine wichtige Eigenschaft der Pasern ist ilrc Terfilztings-. 
tmd VorflechtungsvermcSgen, das .ilmen Eignxmg. fiir Tiele Zwecke, 
z.B. als Pullstoff Oder fiir die Pilzherstellung,. Terleilitv 
Einer der Hauptanwendnngszwecke fur solche Pasern beruht . aber 
auf ihrer Pahigkeit,- zusaminenliangende, selbsttragenide Yliese • 
aus wassriger Suspension zu. bilden, die zur Herstellung von 
babnartigjBn Erzeugnissen nack di?r Papierherstellungsteolmik 
verwendet v/erden konnen. 

Pur die* Herstellung babnarttger Erzeiignisse nach .der ?a- 
pierberstellungstechnik konnen die Pasern geaahlcn oder- unge- 
laablen sein, voxd roari kann leim zu der wassrigen Pasersuspen- 
sion zusetzen, di^. auf lierkoiBiDliohe ".Weise auf einem Drahtnetz 
abgslagert "v/ird; Die nassen, aus v/assriger Disperion- abge- 
schiedenen Tliese werden dann nit oder olme .Zusata von Binds- 
fflitteln bei Tempera tureii imterscbiedlicher Holie gepresat, xuid 
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die schliessliche Bindung der Paserbahh erf olgt durch. Binde- 
mittel Oder durch Verschmelzen der thermopiastischeH Pibril- 
len. Die so erhaltenen geformten Erzeugnisse lia"ben" xm trocke- 
nen und im nassen Zustand eine gute mechajaische Fesijiigkeit^ . 
und ihre ti'brigeii Eigenschaf ten. hangen von der 'BTatiir'. der ver-^' 
wendeten Fasern a"b. 

Die bisher zur Papierhexstellung vervlrendeten syntheti- 
schen Pasern \^axrden durch selir kleirie Offnxmgen entweder aus 
Losing Oder aus der Schmelz^ ersponnen tmd fieie*n in Form . 
von langen Paden mit sehr glatteri und gleitf^Higen. OberflSclien 
an. Diese* Paden als oolche lassen sich nicht 'ieiclit' miteinan- • 
der verrilzen und nicht gleichmassig in wassrigen Plussigkoi- 
ten dispergieren, wie es bei Haturfasern der Pall 

Synthetische Polyuierisate in flussiger Porm lassen slch . 
naoh verschiedenen Verfahren uninittelbar in f este^;. f aserformi- 
ge Prodiikte UberftQiren. Beispiele fur solche Terfaliren 'sirid 
das herkonimlicha Verspinnen von Polymerisatloaxiiigen, Pblymeri- 
satschinelzen,. weichgestellten Polyraerisatmaosen. oder reaic- 
tionsfahigen Polymerisatbildnern durch. Spinndusen rait yielen • 
SpinnlSchern, Spritzpistolenmethoden, bei denen ein- flussiger 
Polyipetisatstrom durch Luf tstrahlen oder elektrische Pol'der 
yerfeinert wird, Scherausf aiiungsinethoden und. ander^e • Polyme- 
risate von hohem Molekulargewicht, die den Paisem yorteilhiif te 
physikalisclie Eigensoliaf ten, wie erhShte Pestigkeit \md .Bieg-- 
samkeit, verleihen, lassen sich oft nicht aus herJcSimnlichen 
Spinndttsen verspinnen, weil ihre Schjnelz- bder LcDsungsvisoosi- 
taten oft zum Verspinnen unter technisch in Betracht'koMiaenden 
Druoken zu hoch sind. ITach der Spritzpistolenmethode*, der 
• Scherausfallungsmethode und ahnlichen Methbden erhalt man kur- 
ze, feine Paserri von regelloser Lange und unregelniaSciger Ge- 
stalt bei hoheren Erzeugungsgeschv/indiglreiteH, und roit wenigcr 
kritischen Verfahrensbecchranlcungen als beira he rkoinm lichen 
Spinnen durch Spinndiicen mit vielen Spinnlbchern. So horgc- 
stellte Paserprodulcte konnen ftlr textile und and ore A,nv/cndniigs- 
zwecke geeignet sein, hab'en jedoch keine ausreichende Pestig- 
keit und Gleichuiassigkeit fur die allgcincine Vorv/ehdung in Er- 
zeugnissen hohen Gutegrades. 

- 4 - * 
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In den letzten Jalaren is-t in d^r T-eclinl.lc .das BQa^ar•^nis • 
nacli besserem Papier -a-ufgetraten, "welcli^s ' eine odezE* melirere 
A^1;en Ton sya'thfetisGlien Pasem entiiaXi;* Es sind "bereitB mehr- 
xexe Bapiennassen bmb synthe -tisclien Pasern void Texfahxen is- 
iBnnt, nach. denen solelies Papier liergest^llt verdien kann, 
Diese iDetamiten Papier st off -e sind fiir rechi? besciranite imd 
spezielle Yerwendungswecke .erf olgreicii gewesen. Da -aier die 
in diesen Papierstoff en- enthaltenen syntlietisclien Fasern in 
Ihrer Struirlrar den natiirlic.aen Papierstoffas^^rn ganjs ima3m— 
licit sind^^ halDen sicli diese Stoff ^usaininensetisiangen* in der 
grossen MelirzaTil der Palle, in denen ein .Enaeugnis verlangt 
"wird^ .das die wesenliliclien Eigenscliaf ten des. Pdpxers^ anfiffeis%^ 
xmd ausserdem einige Eigensclxaften liat, die tei natiirlieheia 
Papier n±dhfb z\x finden sind, niclit l)ewa3art^ Ein solclies Pa- 
pier soil naialic]! eine verbesserte Biegsaaalceil;, eine liSliere' 
Tfflderstandsixaf t, sowohl nass als auch iTMcireii :ein=e* liche 2Tig— 
xcna Berstfestigieit anfweisen, gegen hdhe Semperaturen mind^e- 
' sirens so "bestandig sein vrie aus ¥aturfa.se3m iLerg^estelltes Pa- 
pier, imd sich einfacb. und wirtseliaftlicli i-ers-fcellen lassen,. 

Eine der Itritischsten YerfaKnenaslyufen hex der Papier- 
Iters-tellung ans- syatlietischen Pa^eiai ist das JJmeim&i dfes 
nassen, axis Vassriger Dispersion abg-esciiiedanen Ylieses Yon 
deiD SielD ±m Palle der Langsiebmasciiine Oder von dem Zylinder 
im Falle der EtindsietpasolLine, In dieser Terfahrensstufe muss 
das Tlies so fest- sein^.dass es-sicli, obwohjL es Tollig nass 
ist, sellDSt tragt* Die meisten fiir die Papierlierstellimg er- 
zeugten syni;lietis.clien Pasern sind niclat • iinstande, siati zvl 
einein nennenswerten Grad miteinander zu verfilzen, und dalier 
iialDen die aus ihnen gef orjntan Vliese nielli; die notige 3?estig- 
k6it. ' 

Abgesehen Ton dem Problem der Fassf es fcigkeii; des syntlie- 
ijischen Paserpapxers basteh-t auoli noch. die ScTxwicrigkBii? der 
Erjseugimg -^on Eohfasern der fiir die Papierlierstellung erfor-- 
derlichen Dange und Peinlieit^ Dies beruht weitgeh-eidd- auf der 
Schv/ierigkeit der TJinv/andltmg von gesponnenen Endlosfaden von 
geeigneter Peinheit in fiir die Papierherstellinag erf orderli- 
cke Stupelfasern, Auf Grimd der Erfindxmg ist es mm mSijlicli, 

^•5 - • • • 
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bessere Dispersionen und e±Vi daraua liergestell"tes Papier za 
erzeugen, das volXstandig bms sjnthetisciieix ^ibrillek bestehtw 

Es gibt bereits eine Anzsixl bekazmter Terifahxfen. Tor- - 

richtiingen 2axr Erzeugung Ton Xiir die Herstellimg you Papier i. 
und almliclieii Erzeugnissen geeigneten Polyaierisatfibrilleii* 
Hierzu gehoren belcanate liethoden, nacla denen das Poljiaerisat ' 
aus Losimg unter solchen Bediiigungeaa ausgef alXt vixd., d^ss es 
in Pibrillenform aafallt, Binige^ Patentsclirirtexi, wie die 
USA-Patentschriften. 2 999 7:i8 imd 2 988 732, 1>e9cfaxell3ezL aus- 
f Hhrlich Yerfaliren z\m Ausf alien von Polymerisaten aus iosiin- ^ 
gen in einem Bereicih, wo die Itosung zua Zeitpxtzdct der Axisfal- 
Ixmg einer Sclxerung ausgesetzt wixd. 

I2D &'egensa.t2 zu den bekannten Terrahren >mrde iron gefun- ' 
den I dass nan Pibrillen von hohem Gtitegrad erzenig^ feann^ in- 
deiB man eine Polyaserisatlosung durcli Schemng orientiert imd . 
nnmittelbar die Aasfallxoig des gelSsten Pol^nnerisats- herbel-*. 
flihrt, Diea lasst sicli an besten in Systeiaen ana PolTSoerisa^ 
und Losungsmi-ttel beverlcstelligen, bei denen sich das Poly^se— 
risiat auf eclxt thermisclie Veise, d«2a. duxcb schneUe Abkutilimg., 
ausf alien lasst. Besonders vertvolle Systeme dieses Art sind 
die Polyolefine und Lbsungsjaittel fiir Polyolefine^ v*^e .jn.U3-- 
sige Kohlenwasserstof fe* 

Eine selir vorteilhafte Metbode ziir Erzeug^^iag von orien- 
tierten Polymerisatlosungen besteht erf indungsgeisass dairin, 
dass man die h-eisse, zShXlussige liosung einer Sckerung unter 
Z entrif ugalvirtamg aussetzt* Dies erf olgt . durch 'ZtdTliirren der 
LSsuzLg zu einer zwischen zwel gegenlaufig i»t±erenden Schci*-^ : * 
ben Oder einer rotierenden und einer ortsresten Sohexl>e be- 
findlichen Zone, vo die LSsung der ScKerung ausgeactz* vixd 
und die gelosten MolekQle infolgedessen orientiert verden, 
Durch. diese ZentrifugaJLwirkung wird die Losung nacbi aussen • 
von den Scheiben fort getrieben* Wenn die Losung eiiie aus- 
sere, kiUalere Zone jenseits des Urafanges der Sc2ieibGd:i er- 
reiclit, die duxch ein flussiges Kiihlmittel oder dergleichcn 
gekiflilt sein iann, fallt das Polymerisat in Porm einer von 
Losungsmittel gequoUenen Pasermasse aus* Diese Hasse fcann 
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daiiii diircli eine Reihe. anschliessender Art^eitsgange in Fibril-- 
len ubergelubxt -werden. Bei diesen nachf olgenden Arbeitsgangen. 
kann. das iibersctiussige Xosungsmittel aus der ffaser&isse ausge- 
presst, die 'S^asermasse in Stuckd der gewascliten Lange ge-- 
schiiitten und die zersclinittene oder zerlaackte Pasermasse dami 
in einem Mischer, einer Stoffniuliie oder einer ahnlxclien Yor- • 
richtung zu exnzelnen Pibrillen ^emaJalen werden^ - . 

Das Yerfahx.en gemas-s der Erfindimg eigne t sich zur Her- 
stellung Ton Polyolefinfibrtlleii', die in erster linie f iir die 
Herstellung von Papier und anderen bahnartigen EMeugnissen in 
Betracht Icomaen.. Diese ffibrilleri erliali;- man aus einer Paser- 
masse, die nach dem erf indungsgemassen '^erfahren diircli Ausfal-\ 
le'n eines Eolyinerisats aus einer LSaung dnr^^li Euhlen einer 
PolTiDerisatlSsung erhalten wird,. die zuvar^ in ein<^r Zentrifu- 
galspiimTorriclitung deir. Einwirkung von Sciierkraften -imterwor- 
fen \forden ist. Diesc Pasermasse wird in einer zrw^iten Terfak-' 
rensstuf e diirch. einen Mahl-^ oder VeredlungsTorgang in EibriUea 
xibergefxihrt . Piir diese- ^-/eite T^^^^J^^^ss-tuf e .toinn man hter- 
komaliche ITahlvorriclitungen; .wie z.B* Hollander, veah^renden, \ 
vie sie gegenv/artig in der Papier Industrie lilblicli sind. Die so 
erbaltenen Pibrillen.kcnnen dann zu Auf ocTilajnrrungen aagemadxt 
vexden, die bei der Ablagexning bajS einem Sieb Vliese von tLohe- 
rer Zahigkeit bilden, als.sie fiir die Terarbeitung derselben 
erf orderlicli ist. . , ' ^ ' , . 

• -Der Brfindung liegt also .die Atifgabe zugmnde.j ein ver- 
bessertes Terfabren ^zur Erzeugung von Fibrillen ziir Terfiigxing 
zu s-tellen, die .sich. be senders fiir die Herstelltmg von, Papier .• 
Oder babnartigen Brzeugnissen in der Papiermaschine eigneni, • 
Der Ausdruck " Papiennag chine " uraf as hier 'sovrobl Iiangjsieb- 
maschinen als auch Rundsiebaaschinen und andere' herkbinmliche • 
Papicrherstellungsvorrichtungen., in fLenen eine wassrlge Auf- 
sclilaisnnmg dia^ch Ablagerung auf einem Sieb in ein Ylie.s iiber- 
gefubrt wird. " ' . . 

Zur v/eiteren Brlauterung der'Erf indung v/ird auf die- 
Zeichnuagen Bezug genommen. . 
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Pig» 1 iat ein Block- oder Plies sdlagraxnm zrcup Bxlautbiniiig 
der verschiedenen Sirufen des erfindungsgeniassen Terf aiir eria . 

Pig; 2 ist ein Yordefaufriss einer fifc die Disrobe 
der Erfindting verwendeten TorriciLtung, wobei eixi JTeil fortge-; 
brochen ist. 

Pig« 3 ist ein Seitenaufrise der in f±g^.2 dargestellten 
Yorrichtung, wol)ei ein Teil f ortgebrochen-iet. 

Dae Yerfahren gemSss der Erfindting besteht . inr. wesentli- 
chen darin, dass man eine PoiymerisatlSsung derart' ;<3Lur ch eine 
Zentrifugalspinnvorrichtung leitet, dass aicii eiiiia .von Ii?iaungs- 
mittel gequollene Fasermaaise bildet, die dand in efjio Yielzahl 
von Pitrillen ubergefuhrt werden fcainn; Ein braiichba^^ 
spiel fur eine solche Vorrichttmg zror Pu3X5liftthriaig..dee 
rens in kleinem Massstab ist eine kleine Laboratoriumsb 
miihle, die auoh in den nacbstehenden Beispielen: T0rv/endet . - 
wird* Zum ixbeiten in gross technischem Massstal) mag eine Ham- 
in ermiihle nicht zufriedenstellend sein, iind es ItaJin erforder- 
lich sein, Ausrtistungen zu vervenden, die zizir' Zeit nicht all- 
gemein zur Yerftlgung stehen. Die zur I)urchftairung in.g^ 
technischein Massstabe erforderlicbe Anlage dUrfte aber viele 
der charakteristischen Eigenschaf ten der Hammenntihle' aufWei- 
sen. ' 

GemSss Pig/ 1 wird zunSchst das Polymerisat^. aus dem die 
Pibrillen erzeugt vrerden sollen,; in eiiiem LSseg^fSaa^lO ge- ! 
15st, dessen Inlialt durcli den EtJbrer 12 geriibrt yifd* Am tin-- , 
teren Ende des Riihrers befinden sich. Schauf ein bdet .Pl%9l - 14i 
und der Rtflirer wird durclx einen (nicbt dargestellten) ausser- 
halb des. LSsegefasses befindlichen Motor in Umdrehtmg ver- 
se tzt. 

Das in dem Losegefass 10 enthaltene Los-ungsmittel fiir' 
das Polymerisat soil eine inerte PlUssigkeit sein, die Poly- 
merisate von bohem Molelcalargewicht bei erhohten' TemperatToren 
15st. Einige der erf indimgsgemass bevorzugten Losujigsmittol 
sind Leucbtol, Benzin, Tetrahydronapbthalin, Xylole, chlo- \ 
rierte Losungsmittel und dergleichen. Vorzugsweise beateht 
das Losungsmi'ttel jedocb aus KoblenwasscrstoXf en von. massig 
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hohem Siedepunkt, die imstande sind, Oleiinpolyiuerisate von 
hdhem Molekulargewicht (besonders linear es Polyathylen) "bei 
er£L5)i-tert Temperatuxea zu losen. Besonders "beTorzugt werden 
'iiH vgaentlichen alipliatisclie Kohlenwasserstoffe mit einem • 
Siedeliereich Ton etva 155 bis- isa*^ 0. lias ISsungsinitirel wird • 
gewolmlicli in Torerhitztem Zustande dem losegefass. 10 .dircclL 
Leitung 11 zugef ubrt . • ' 

Das in dem Losttngsmittel. z\x loselide Polymerisat soil ein. 
holies Molekulargewicht. hahen; inshesondere Terwendet* man ein 
Polyolefin von hohem MoLekixlargawicht, vrie * Poly athyie ji \md 
Polypropylen, Voxzugsv/eise isi? das Polymerisal; ein lineares 
Ithylenpolymexisat. von sehf hohem Mqlekulargewiciit. Besonders" 
"bevorzugt wexden erfindxmgsgemass. zur Hexstellnng von verges- 
serten Plhxillen Olefinpolymerisate von sehr UxHiem Molekular- 
gewicht, die* "eine* Inharente*. Visobsitat v.oiL.2Dindea-tens. 3>5 auf- 
weisen, wie es die naclisteTaenden Beis:pieie erlautem. Die iii- 
harente Viscositat des Poljnnexisats ist d-urolx die folgende * 
G-leichung definiert: 

Inhaxen-te Tiscosita-fc * = ^ ^^^^ 

Hiexin hedeutet t die. Jailzeit qdex luxcligangszeit der Polyme- 
xisatlcSsung durch das ViscosimeteXr hedeutet die Fallzeit 
des Jjosungsmittels, und c "bedeutet die Zonzentration des Poly- 
merisats in dem L5simgsini1*tel» Die hier aagegebenen inh&nenten 
Yiscositaten verden an Ldsungen-von 0,05 ig Polyraexisa-fc je. 
top ml Decahydronap]ii;halin bei 135^ 0 bestimmt, * ' ; 

Das jLthylen-oder das sonstige Olefinpolymetisat wixd in 
den Kchlenv/asserstoff en bei'e'rholiter Teinperairur,- im allgenjei- 
nen ±m Bexeich von 140 bis- 160^ gelost, nachdem es dem lo- 
segefass 10 duxch* die Zufiflaruagsleiimng 15 zugefuhrt woxden 
ist. In dem Losegefass 10 v/ird die PolyathylenlSsung, die et~ 
wa 0,25 bis 3,0 Sewichtsprozent Polymexisat enthalt, * standig 
von dem Riilirex 12 in Bev/egung gelialten* Torzugsweise hat die 
Lostmg in dem ISsegefass 10 eine Konzentration voh 0,5 bis 
2,5 Gewichtsprozent an Polyathylen, Diese PQlymerisatkonzen- 
trationen sind jedoch nicht zwihgend; sie werden tmx bevor- 



- 9 - 
3098 1 8/.T080 



2252758 

8-471 ^0 * ; 

zngt. Die Olef inpolymerisatkonzentratio'nen in der ..IiSsung sol- 
len aich nicht nach. dem gewichtsprozentuale^ Gelialt,: sondern. 
nach der gevriinachten Yiscositat der Loaung 2rioliten.;Ui9 die 
gewunsch-ten Pibrillen zu erhalten, eoll so Yxel OieiinpolyiDe-- 
risat 2U dem Lc3simgsinittel zugesetzt werden, dasa die entste- 
hende Lostmg, bestimint "bei 145^ C, eine . Yiscositai; y^^i etwa. 
50 bis 50 000 cP aufweist* Die Polyraerisatlosung Jfeaim ausaer- 
dem Stabilisatoren enthalten, die die Zersetzung das Polyiqe- 
risat s bei dieaen erhohten rremperaturen Terhi^iderji. Solcbe 
Stabilisatoren sind z.B. "lonol**, "Santonox ui^ .Shdodipro- 
pionsauredilaurylester. - - • ■ . 

Die Polymer isatlSstmg wird aus dem L5segefabs 10 yon der 
Pumpe 18 dxircli leitung 16 abgezogen ua^ durch lelteing* 20 der 
Zentrifugalspinnvorriclxtmig oder HamnermtShle 22 ,au&e/^^irt* ' 
Die heisse PolymerisatlSsxHig wird- der Wirkun^ der . ?^ 
galspirmvorrichtxmg ausgesetzt, wqbei sie la eine yon Losiings 
mittel geqiibllene Pasermasse flbergeht. Hach dem DuzNalagang 
durch die Vorricbtung fallt die gequollene PaseriaKaLSse ici.t den 
dazugehorigen flussigen Losimgsinitteln durcli den Sodenauslass 
aus der Yorrichtimg 22 heraus. 

Jm Betrieb stromt in den ausseren oder UmlangsberBicli 
der Zentrifxigalspinnvorricbtxing 22 durch Leitung -24 - gekiihlte 
Pltissigkeit ein, um die Bildung der Piasermasse aus ^Su^x Pplyme 
risatlosung bei deren Durchgang durch die Zentrifugalspixm- 
vorrichtung 22 zu unteratiitzen. Die. .der Yorrichtuiig 22 zuge- • 
flihrte gekiihlte Pliissigkeit kann ein Nicktlosuftgsiplttel fur 
das in dem ISsegefSss 10 geloste Polymerisat seiii,. ist aber . 
vorzugsweise die gleiche PlUssigkeit, die im Ii8segefass 10 
zum Lbsen des Polyaerisats verwendet wird* Die MSglichkeit,. 
zum LQsen des Olefinpolymerisats im ISsegef Stas 10 lind zum 
Kiiiaen in der Yorrichtung 22 die gleiche Pltlssigkelt zu ver- 
wenden, ist deswegen gegeben, weil viele LSstingsmiitel diese 
Polyraerisate bei niedrigeren Temperaturen nicbt ISpen. AuJT 
diese Veise warden, mit der LSsungsmittelrtiekgewiimimg verbtm-. 
dene Schwierigkeiten vermieden, Venn das der Ybrriphtung zu- 
gef iihrte gekiihlte Losungsraittel aus der gleichen (Juelle koimat 
wie das dem LSsegefass 10 zugefiihx-te losungsmittel, v/ird es 



10 - 

309 818/1080 



. ; 2252758 . 

S-471 . M . ; 

zuerst durch den Eiihler 26 geleitet, wo es auf 10^ 0 Oder dar- 
imter gektSlilt wird. Das Iiostrngsmlttel stromt dxirclL leitmig 28 
xmd deu *Ku!ile3? 26 imd gelsngt von dort dxiicli Leitung 24 in die 
Spinnvorgichtung 22. . * . " 

• Das aus dem Boden Oder Auslass der Vorrichtung 22 ausge- 
tragene Pro'dtilct ist eine von iosimgsinittel gequollene; Jaser-- 
.masse, die "npclx fltissiges. IdSTongs- imd Eiililipittel enijiiait tpid 
durck leitung 30 der Presse 52 zugefiihrt wird* la der Presse . 
52 wird die geguollene Fasermasse von dem grossten Teii der 
Pltissigkeiten., yrie 16 stings-, und Kuhlmittel,- die*, wie oT^en er- 
wahnt, aus dem gleichen ' S*fcof f bestehen .konnen,- geirrejmi;. Die- • 
Trennung. erf olgt duroh Auspressen der Easermasse in de.^ Pres- 
se' 32, und diesem Vorgang kann, in oder ausseijlianD der Preasfe. . 
52 eine Piltration durcTi ein Sieb. vorgesclialtet* seiopL^ vo be- , 
reits der grosste Teil der- Plussigkeiten von. der ilasermasse 
abgetreim-t wird. Hie abgetrenitten, Pltlssigkeiten sipromBii aus 
• der Presse 52 durch Leitimg 54 imd wexden, falls flan als 16- 
sungsmitte^l imd KS3ilxDlttel die gleiclien .Kohlenwassaratoffe 
verv/endet, dtircbi leitttng 56 zur- Wiede^rvervendung im Kreislauf 
gefiihr-t. pie Pibrillen werden in Form elner Fasejcmasse in • 
nocli schwacii •gequollenem ' Zustande aus der Presse - 32 duroh .Lei- 
tung 58 ausgetragen* • * ' . 

Die geg.uolXene Pasermasse gelangt durcb. Lei.timg 58 in 
eine MaUvorricbtung 40 oder einen abnlich-en Refiner fur die. 
weitere Behandlung, V/enn maa ,Polyai;hylen vervrendel;, vrird ein 
Alkobol, -w^ie. IsopropanoX, durch leitung 42 in die" Mablvor- 
ricbitung 40 geleitet, um die weitere B*eb.anaiung, Y^eredluog 
. xmd Entf ern^mg von tiberscbussigem oder zusatzliohem- losungs- 
•mittel aus der Pasermasse zu .unters-tUtzen. Ausser der Unter-. ' ' 
stiitzung des Entf emens von zusatzlicliein loBXingsiiiittel. aus 
der Pasermasse wirkt der AUcobol auch als Suspendiermittel 
fiir die Pibrillen in der Mahlvorricbtung 40 • Die von ISsungs-. 
raittel gequollene* Pasermasse wird zu Pibrillen der gewiinschten 
lange, z.B. von 1 bis 5 mm., zur Terwendung fiir die Her-stellung 
von Papier .oder sonstigen babnartigen Erzeugnissen in der Parr 
piermascbine gerscbnitten. Die Mablvorrichtung 4-0., kam ein. Mi- 
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scher, eine Scheitennitihle , ein Hollander oder efne Shnllche 
Raffiniervorrxclit-ung sein, 3Jer Kahlvorgang im Ref iaer 40 soil- 
so lange dauern, Ms die von Losuhgsmittei g6q.u6liene Easer-: . 
masse in eine Tielzahl von einzelnen Pibrillen zerkloinert • 

Gegebenenfalls kann man die Beliandlnng in det'Maihlvor- 
richtung 40 in einem anderen ala einera alkoholisctoen .Kedi\^ 
durchftihiren, Hierfiir fcann man S5*B. Aceton,. KohleniriBisser • 
fe, "besonders aliphatische Kohlenv/asser3toffe,/iinci ider^ 
Chen yervenden. Man kann als Raffinier- und Suspeifiiiermittel. 
jede Pliissigkeit verwenden, in der. aich das OlefinpolyiDeriaftt . 
nicht last, \md die selbst in dem PolymerisailSaxm^smittjel 
loslich- ist, sogar das in der Terfalirensstufe dea Ebsens ver- 
wendete Polymerisatlosungsmittel selbst, wenix der Mahlvor gang 
bei hinreichend niedrigen Temperat\xren durchgeftflart wird* 
Dies ist, vie bereits erwahnt", deshalb m?3glioli> weil viel^ 
dieser Losungsmittel die Polyolefine bei niedrigeren. Tempera- 
turen nicht losen* Der im Refiner 40 durchgefiflirte Ms^ 
gang erfolgt mitimter in einem anderen als eihem. alkoholi- 
schen Medi-um, vie in Kohlenwasserstoffen Und bespnders 

in aliphatischen KohlenwasserstoXf en, well es unter UtDstHnden. 
angezeigt ist, fxir.die Yliesbildung. ein niohtwasBriges oder 
orgsmisches Medium, z.B. .Kohlenwasseriatbffe, in vervendeh. In 
aolchen Fallen ist es vortellhaft, mit Fibrillen zu. wrbeiten, 
die bereits in einem aus Kohlenwassexstoff en besteheziden Me-* 
dium geraahlen oder veredelt worden sind* Bin solc&es'. System . 
(imter Anwendung von Kohlenvasser.stoffen) kommt "^teA^isch £^r 
Gegenden in Betracht,-in denen nicht gentlgend Wasser fUr die 
herkSmmliche Papierherstellung zur VerfUguiig. steht, cider in 
denen eine. dmrch wSssrige PlUssigkeiten bedingte Verschmutzung 
nicht zugelapsen verden kann. Es vrurde gefunderii' daWs man aus 
Auf sohlammungen in Kohlenwasserstof f en sehr. f eis-lte handge- 
schopfte Papierblatter erhalt. ■ * . \ 

V/enn die Pibrillen in einem waasrigen oder im vosentli- 
Chen wassrigen Papierherstellungsverfahren verwen&et werden 
sOllen, soil die Yeredlung in der Mahlvorrichtun^ =40 den Lo- 
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sirngsmit-belgehaat der Si-brillen. bis- axif weniger, als 5 Ge- 
wichtsprozent lierabsetzen. Da, sich Jedock ftberrasclienderweise 
gezeigt hat, dass man ein besseres tmd festeres .Bapier erlialt 
wenn die Fibrilleo. nocli etwas Loatmgsmit-tel enthalten, soil 
das I8smigainit-tel nicht vallataitdig entf emt werden. . In die- 
sem Sinne wiirde geftinden, dass das sohliesslich." erhaltene Pa- 
pier ■bedeiitend "bessere Eigensctiaften hat* -weim die Pfbrillen, 
aus denen es hergestellt wird, so weit veredelt word^n sindr 
dass sie weniger als 5 Gewiohtsprazeni:,- a¥er vorzxtgsweise 
melic als eiwa 0,25 G-ewichtsprozent Bestl&stmgsmx-btel entbal- 
ten» Dieses Teredeln der Eibrillen "bis zu einem Eestlbsimgs- 
mittelgeh-alt von weniger als 5' Gewich-bsprozent kann mit HiXf e 
einer nacligesclialteten Wasserdamp^behandlxaig erfolgeii- 

SMx die letzte Stufe des Terfahrens wird das aus Bibril- 
len, dem Alkohol oder dem sons-tigen Suspen'dier- und Te-ced- 
'Itingsmittel und zu einem gewisgen Au:sinagse dem z^m iosen des . 
Polymerisats verwendeten IrSsungsmittel bestehende ErpduKt aus 
der Mahlvarricbtung 40 durch Leitung 44 in ein Filter 46 zur 
endgiiltigen Trennxmg oder Filtration gef5rd.ert« Hacli der 
Trennung oder Piltration tritt das Ecodttkt- aus dem Filter 4S 
durch. den Feststoffauslass 48 aus und be^itelit roogundar- aus den 
verbesserten Fibrillen oder nicht-starren sreilbhen gemSss der 
Erfindtmg. Bin Gemisch aus Altoliol Qder den sons tigeiL Suspen- 
diermittel und einer gewissen, aber geringeren Menge LSsungs- 
mittel strSmt aus dem Filter. 46 durcli den Pliissigkeitsausle^ss 
50 ab. Diese Flilssigkeit stromt durcli den AlkoliQlrginlger 52; 
Das gereinigte Isopropanol wird aus dem Reiniger 52 dioccli Lei 
tung 54 zur weiteren Terwendung in den IsopropanolToraat zur • 
rUckgeleitet. Das im Reiniger 52 Ton dem Isopropanol getrcnn- 
te LSsungsmittel stromt durcb. Leitung. 56 aus dem Eeiniger 52 
in die LSsungsraittelkreislauf leitung 36 und gelangt . so . zurUck 
zum Lbsungsmittelvorrat, Gegebenenfalls karni das durck den 
Auslass 48 au8- dem Filter 46 ausgetragene Produkt mit Wasser- 
dampf beb'andeit oder mit Wasser gewascben werden, um AlkoboD.- 
riickstande daraus zu. entfernen. Diese zusatzlicke Terfahrona- 
stufe .ist nicbt unbedingt erf orderlich, sie ist- jedocb. dann 
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nbtig, wenn die Fitrillen nach einem Papierherstellungsverfahr- 
ren verarteitet verden sollen, bei dera ein xein vassriges" Msr-.- 
diiun vervendet wird. Wenn das Yeredeln und- Mahlen in Kohlen- 
wasaerstoffen dtirchgef tihrl; vorden iat., kann ea aa dieiaem. Punkt 
des Terfalxrena vorteilhaf-t Oder notwendig sein, die- Ptbrillett 
mit Vasaerdampf zu Taehandeln, tun den- grSasten OfelX der. restli- 
chen KohLlenwasseistoffe daraus abzutreiten. 

Vie Pig. 2 imd 3 zeigen, weist die Zentrifagi^Lapimivor-' • 
riolxtTUig Oder Hammerinuhle 22 ein GehSluse 60 nit ei.n<fea aicli 
nacli unten und nach aussen erstreclcenden tmter?eB, ,.$^iX: 62 
der unten in der Auslassoffnung 64 endet^ Fer^usr hat das 
hSuse 60 eine offene Vorderseite, hinter der sich djle bewegii-- 
chen cdeic rotlerenden Telle der Sammermiihle beflnd.e^. Die of- 
fene Yorderseite 66 der Haimnernitihle 22. wird nonoaliBrweise ron 
eirier abneh3nl)aren Vorderplatte oder einem Deckel* 68 bedeckt. 
Oder versclilossen, so dass die sich "bewegenden Telle der .Ham- 
laermiJhle 22 bel deren Betrieb veils tfindig pingeschXossen sind. 
Die Vorderplatte. Oder der Deckel 68 wird an der Tofderseite 
des Gebaases 60 durch eine Anzahl Muttem 70 festgebalten, die 
auf Bolzen 72 aiif geschraubt sind, velclie acbvenkbar an dem (Je- 
^ haluse 60 angebracbt sind imd durch U-f ormige SchHtsse- 74- ira 
Gehause 60 und ahnlicha TJ-formige Schlitze 76 in. der Platte 
Oder dem Deckel 68 liindurcligreifen. Die abnehmbare Vorderplat- 
te 68 hat nahe ihrer Mitte eine Einlassoffhung 78 *2ainj" Inne'ren 
der Hammerinuhle 22, durch die Stoffe zu den sich. bevegenden 
Teileh der Hammermiihle gelangen kbxmen* An die Blnlassbf fnung- 
78 schliessfc sich zur leichteren Einspelsung von Stoffen in* • 
die Hammerxntihle 22. ein Einlassrohr 80 an. 

In der offenen Innenkammer 84 des Gehauses 60 befinden 
sich die beweglichen Telle der ffammermuhle 22, zn denen eine; 
drehbare Scheibe 86 gehcJrt, die auf einem End e einer drehbaren 
Welle 88 gelagert ist. Auf dem aiideren Ende der Walle 88 iot' 
eirie ftir veranderliche Geschwindigkeit bestimmte Rieraenschcibe 
90 gelagert, iiber die ein von einem (nicht' dargestelltein) Mo- * 
tor angetriebener Riemen 92 ISuft. Die Welle 88 i^t durch ein 
Kugellager 94 drehbar in dem GehSuse 60 gelagert imd wird von 
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6:iiieni G-ehause 96 bedeclct imd gescliu-bzt, durch vrelclies aie zu- 
sa-tzlich -bei 98 dreliVar gelageiri; ist.. Nalie der ausseren Schei- 
•be 86 ist atif der "sdieibe SB.nocli eine • Anzahl von ScHeiien 1Q0 
l)efestig-t. Um den TTmfang. der Scheiben 86 tind '^00. lieruiD sind 
mit Hilfe von zviscken den Sdieiljen 86 -und 100 angeordneten 
Stiften 104 Sclilager 102 scliwenkiaJ: 'befestigi;. Die Schlager 
102 IcSnnen sicli' f rei tam. die Stif -fee t04 herum Terschwenken und 
werd^n, wenn die. Welle 88 tunlauft, durcH ZentriiCagalkrafi; naoH 
aussen getrielien, so dass axe sicli in die Kamnier 84' Oder den . 
TJnrfaiigslierexcli des Sehauses 60 efstreoken und die in ¥ig. 2. 
gezeigiie atell-ung einnelnnen. • . - 

Die "bei- dem erf indnngsgemSssen Yferf alrcen. Tferwenfl^'te Tor- • 
riclLtmig 22 is-t so aligeanderii worden, da^s ilar ffehSage 60 an 
seinen Seiten zwei "einander. gegentliaerliegende Offnnngen t06 
xind 108 aufweist. An die. Offnnng 106 achliessf :$iclL eine Kiail- 
mittglzufiihrnngSleitting 110 und sin die Offnung 10S eine Kiihl^ • 
init-belzufiairung-slei-tttng.1t2 an. Die leitungen tlO und 112 wer- 
den aus der leitung 24 (Fig. D gespeist, s.o. dase EuliliDi-fc-tel 
ans dem- KUliXer 26 sich rerteilt und ul)er Leitung 110 dnrcli die 
Offnting 106l sov/ie liter Lei-fcung 112 dureh die.dffnung 108 in • 
die Kanmer 84 .des Gehauses 60 in der Hah.e der SciO-ager 102 
einstromt. O-bwohl in Fig. 2- tmd 3 nur ein Paar" von "Sffnungen 
106 nnd 108 dargestellt ist, Tcann die Yorrich-fcung mit melir 
als zwei solclien O.ffnungen verseHen selnj es ist aljer ianzuneli- 
men, dass dem Geliause 60 auch dtiroh eine einzige tSffioung . 
sclion geniigend Ktmimi-fctel zugSfiihrt werden kann, uxa die Kaan- . 
mer 34 und den ausseren UmfangsTjereich. des &ehaas6S.60 der • 

Vorriclitung zu kiflil'en.- •' . . . 

Dis der Zentrifugalapinnvorrichtung Oder Hammerni-ulLLe. 22 
zugeitilirte Kiahlflttssiglceit wird auf eiafe aolohe iemperatur ge- 
kiihl-b^- dass die Temper-atur in -der K&mmer 84 Oder- dem TJmfangs- 
tereicli des Getiauses 60 und. ^m die- SoTilSger t02 .Heruttn unter • 
der Ausfalltemperalajr deg Polymerisatg aus der lSsung und vor- 
zugsweise im Bereich" von. etwa -10 Tsis +40^ G gehal ten. wird. 

Ftir die Anwendung in grosser era Hassatab kann,di6 in 
Pig. 2 \jnd .3 dargestgllte- Yorricli'tung mehrere rotierende 
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Sclietl)en (vie die Scheil)e 86) entlialten, die vor2rugsweise auf . 
der gleichen Welle gelagert sind* In dxeseia Palle konneri orteh- 
feate Scheiben, wie die Platte 68, • zwischen den rbtierendea 
Sclieiben angeordnet sein, so dass die Kanoier der Zentrifugal- 
spirnivorrichtuag in eine Anzalil von Zelleu unteyteilt wird. 
Die PolymerisatlosTang kann dann zu beideh Sei-^en einer Jeden 
rotierenden Scheibe zwischen derselben uhd dea? lii l>enachbar- 
ten prisf eaten Platte zngefiihrt werden, VSljrend dije Ktlhlf liis-^' . 
Bigkeit, wie oben "beschriebm, dexn UmfangabereiGh einer .jeden 
Zelle zTjgefulirt wird* Die Eapazitat einer solchen gross technl- 
schen Anlage ist nur durcli die Anzabl der Zellen b.^grenzt.* 

Beim Betrieb wird die .Torrlclitung 22 durdh.-Leittmg 20, 
die in das Bin?,assrohr 80 einmiindet, ttber die BlnlassSffnung 
78 nit beisser PoIyraerisatlSauixg gespeiat* Die Binlasabffnung 
78 liegt in der Nabe der Yorderseite der rotierenden Scbeibe 
86 an einer Stelle, an der die Tangentialgeschwindigkeit der. 
deiD Einlass 73 gegeniiberliegenden Punkte auf' der rotierenden 
Scheibe 86 mindestens 100 cm/sec bctragt. Diese Lage kann je- 
nacb dem Durchmesser der Scheibe 86 und ihrer/EBnlaufgescbwin- • 
digkeit geandert werden* Gewohnlicb liegt die Unilaufgescbwin- 
digkeit der Scheibe 86 zwlacben etwa 4000 und= 18 090 U/anin» 
Die durch. den Einlass 78 zugefubrte l^olykerisatlSsxaig stroiat 
dtircb den engen Zwischenraum zwischen der ortsf eaten Torder- 
platte 68 \and der schneli ilot jLerenden filcheibe 86 in den Be- 
iceicb der ScblSger 102 in der JCajmoer 84^ ifShrend gleicbzeitig 
KiihlflUssigkeit durcb die Leitungen 110 und 112 in 4en TTxn- 
fangabereich dea Gehausea 60 und die Kazzmier 84 gef Sfder.t 
wird, wodiurch die' PplymeriaatlBsaing in eine iron ISautigsmlttel 
gequollene Fasermasse tibergeht. Die auf der ecilmell uaiaufen- 
den ScheiTse 86 gelagerten Schlager 102 zerf etzen diese Paser- 
masse und treiben sie aus deiii'jGchause 60 durch den Auslas& 64 
an desaen unteren Ende 62 hinaus. 

• Die Kiililimg der Zentrifugalspinhvorrichtung 22 durch 
eins KUhlflUGSigkeit, die dxirch die Offnungen 106 und 108 und- 
die da2nigeliorigen Leitungen 110 und 112 eingefizhrt wird, iot 
nur eine von mehreren mbglichen ICUhlmethoden. Um die verbes- 
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ser-teri PibrilLen nach dem erfindungsgeiDassen Terfabren m er-' 
zetigen^ ist- nicjits weiter erf orderliali^ als* dasS: der aussere 
TJmfangsTDereicla des Gehauses. '60 und .der BereictL um die Schia.- 
ger 102 lierum in der Eammer 84- der Yorrich-fcimg 22 sieli zu dem 
Zeitpuuatt, zu welcliem die PoXymerisatlosxmg zwischen der orts- 
festen Platte 68 uiid..der schnell rotierenden Selieibe 86 nach 
aussen gesclileudert wird, iii einem gekulilterL-- Zu&tande l)efin- 
'dek« Dies kaim auch. auf andere Weise 'errelcht we.rden, wie es 
im rcaclisteliendeii Beispiel'15 T3escljrieben ist* • . . 

' . ' ' • Beispi'el 1 . . - ■ 

Ifen vervrendet eine abgeanderte laboratoriiiinsliaim • 
als Zentrifugalspiimvorriclitimg toid stellt aus den..a\if .diese 
Velsie geworgaenen Blbrilleu Papier her, dessen piiysifcalisclie 
Slgenschafteu nachstehend angegeben sind. pas LSsegefkss 10 
is.t in diesem Palle ein mit einem Hiihrer 12 (.ffig* 1.) ausge- 
stattetes, 190 1 fassendes ffefass aua rostfreiem Stahl* Der " 
untere Auslass 16 des (fe.fas'ses ist. iDit einer Pmnpe 18 verbim- 
den» .An die Ausgangsseite der Pumpe schliesst slob, die leitung 
20 an, die tiber das Einlassrobr 'SO'ssur Einlassoffnung 78 der 
HaiDinermuble -ftihrt.. Die HanmermutLLe ist durcb die- in IPig* 2. 
dargestelLten Kublmittell'eitimgen 110 .imd 112 abgeandert, so 
das a- EUhlfliiasiglceit- in, die Zamnjor 84 gepumpt werden isann, wo 
sie ..sich. mlt der Polyaaerisatlbsung miscb^t^, 

Das Losegefass wird nit 68* kg \eines' aus alipJiatischen 
Koblenwasserstofren- bestebenden Lo.staigsmi.ttels (Siedebereich • 
155 bis 180^ 0), 681 g linearem PolyStbylen von babezn Moleku- 
largewicbt und 3f4 g eines Seiniscbes ans gleicben leiXen 
"lohol", "Santonox R» und Ibiodipropionsauredilaxiryleater be-' 
scbickt* Das Polyatbylen bat eine, inharente Viscasitat von 
T3y33, bestimmt bei einer Konzentration von' 0,05 g -je 100 inl " 
Decahydronapbtiialin bei 135^. 0. Das Gemisch vird- auf 150^ 0 
•erhitzt und 4 Stnnden nnter Ruboren auf dieser Temperatta* ge- 
halten, "uin das Pblyathylen in Las^mg. zu bringen. Hierbei bll- ^ 
det sich eine losung rait- einer- Viscositat von 690 cP (bei. 
1.45^ 0), die 1,0 Gewichtsprozent PolySthylen enth?iLt. Die Lo- 
sung wird in die Ilamnjermuhle gef order t, der en Rotor mit 
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11 100 U/xnin tonlaiLet, \md Kuhlmittel, daa die gleiche Zu.sanunen- 
setzung liat wie das Losungamittel, wird dur.ch die, 3teitimg.en 
110 -und 112 in die Kammer 84 geptimpt. Durch. Teinperatur- . 
steuerung des in die Kammer 84 in dem Gehause 60 der Hainmer- 
miihle 22 eintretenden KutiliDi'ttels gelingt es., die Tejfnperatur 
in der Misclizone der Kanmer 84 auf dem gevainschten.\Wert zu 
halten. Im vorliegenden Beispiel v/ird die Temporatur. in der 
Mischaone der Kammer 84 auf 0^ G gehalten. Venn inan xinter die- 
sen Bedingungen arteitet, verlasst die anfanglich^ Pplyathylenr- 
losung die Hammermiihle 22 durch den Auslass- 64 in- Form elner , , 
von Iiosungsmittel gequollenen Fasermasse, die . auf "einem S±e\> . 
gesammelt wird, um sie teilweise von den Plttssigkeiten zu 
trennen und welter verarbeiten- zu kSnnen* Die Faaermasse wird 
dann durclx die Presse 52 geschickt, wo sie durcli . Ausprestacn 
V03i den Kohlenwasserstoff en l>efreit wird, und. dann der Majil- 
vorriclitung 40 zur weiteren Behandlung und Teredlung zuge-r 
fiilrrt. In dlesem Beispiel wird a3s Mahlvorrichtung eln Warii^ 
Mlscher verwendet. pie Pasermasse v/ird in dlesem MlsQUer un- 
ter Zusatz von Isopropanbl gemahlen, bis siclx* elne' gleichidas- 
slge Sibrillensuspension gebildet hat. Die Pibrillen werdeii 
aus deic Suspension abf iltriert, wieder in frischem* Alkohol 
aufgeschlammt und welter in dem Mlscher gemahlen* Dlieser Ar- 
beitsgang wird noch einmal wiederhoXt. Das "Piltrat , . das die : 
restlichen Kohlenwaoserstof f e enthalt, kann von den gemahle- 
neii und veredelten'Pibrillen zurtickgewonnen werden* Das Pi- 
brill enprodukt wird zur Herstellung von Papier in.eineaj Pa- 
pi erraaschine nach Noble und V/ood verweiidet* Tim in dieser Ma- 
schine handgeschopf te Papierblatter zu erhalten, werden die . 
Pibrillen dem Stoffauflauf der Maschlne nach Noble und V/ood 
als Aufschlammung zugefuhrt, und es v/ird auf bekarinte Veise 
eln Vlles gebildet. Elnige der physlkalischen Elgenschaf ten 1 • 
der aus den Pibrillen dieses Belspiels hergestellten Yliesc 
slnd In Tabelle I angegeben. - 
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Beispiel 2. . . 

• Gemass Beispiel 1 werden. Sibrilleii erzeug-fc imd Teredeit . 
■ xmd aus die^en i>i^rillen PapierT^latter hergesteOlt . Ui diesein 
Beispiel wird die KiaHf liisslgkeit,, m aus dem WSbl^i:. 26 • 
diarcii I6itung 24 ^md die Zuf.iibxungsleilnmgen; 1 10 und 1-12 in 
die Eannner 84 dei: Hajnmermiaae 22 geleitet wird,. auf- einea? spl- 
cHen Temperatuo: geHalten, dass die 5:einpera1nar in deiv Ea^nmer 8.4 
der HamnienniaxLe teim Miscliek der PoXyinerisatl&sung nEl.t dejn. 
Ktih.i.inittel '*5°- C Tjetrag-fe. Die Eigensch^ften des so h^irgestelX- 
ten Eapiers sind ebenf alls in Tabeil© I aiig3g6)?en, . 

Beispiel 3 . , • . • 
Semksg Beispiel 'l '^erden Eibrillen e^e^eugt vexedelt. 
sowie Papiexblattei? aus den 5iDriilen Hergeatelllj, jedock mxt 
eii^Auanamne. Bas der mschzone der Hammeraiihle 22 aus dem 
tifliler 26 ttber die leitungen 24,. 110 mid 112 Wgeftete KiiUl- 
. mittel Hat in diesein ffalle .eine solcHa lejiperatur, dass dae 

aieaperatur in. der Zone der Eaunner 84, in der die Polymerisat- 
-ifiiaaxmg fflit dem.KuHlmittel .geiDisalLt wird, -10 G betr^gt. B^e 
• Bigenschaften der in der Papiermaschine- nacH Uoble wid Wood 
. aus diesen S-xbriUen Hefgeatellten Papierblatter sind oji Ta- 
belle I aagegeben. • . 

V " ■ - gai?elle I . ' ■ 



Bigensc]b.a£t* 



Beispiel Bei|piel.- Beispiel 



Temperatur in der Eammer 
der Hammenaulile , . °G 

2 

Plaehengewicbt , g/m. 
Zugfestigkeit, Icf/lS mm 
Reisslange, "m ' 

Dehnung» ?^ 

Reissfestigkeit nach. 
Eliaendorf , g 3e Blatt 

Reissf estigkeitsfaktor 
nach Elmendorf 

* Beatimint nacli der Tappi-Prufnorm T220* 

. - 19 
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■ 0- 


•5.: 


• -10 


81,95 




- 81 ,84 


■ 1,45 


1,66 


1,45 


1179,6 • 


1238,2 


1181,2 


$,.52 . 


.5,11 


3,97 


158,00 


178i00 


170,00 


192,8 


199,1 


; 207,7 
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Belsplel 4 

In diesem Beiapiel erfolgt die Herstellimg der. Pittrilleii 
vaidi der Papierblatter gemSss Beisplel 1 , jedocii 4ua ipoly- 
propylen von liohem Molekalargevriclil;, Bleeies . POiygrc^yleii hat . 
eine inharente Viscositat von 5»0 xmd-eniMlt -.25 ^:aii.Diit 
Heptan extrahierbaren Beatandteilen. 30 g Paiypropyien werden . 
"bei T50° G in 5 1 des in Beiepiel 1 ve3r«endet<9n Loiat^ 
■tela zu einer L<Ssimg gelSat, die 1,3 Qewlohtsifeo'sseait Poly-. 
propyien erithait. Die Ii?ia\ing wird der nit einefc GeabliwiiLdigr- 
keit Ton 11 136 U/min umlaxifenden HajmneirmtQile' zugoftlhr't w^- 
xead. gleichzeitig ein. aua dem gleichen liiSBtmgainit.t^l.'beateheri- 
des Ktihlmittel bei -^35^ C in den Uiafangabereiqii de^y.^anmermtih- 
le eizigeleitet .virdl. Die aua den Auslaaa dex* Hanune^iihle. aus- 
getragene, you ISaiuigaiDl-t-bel gequoliene Eaaermaaae wird gessm- 
aelt vnd genSaa Beiapiel 1 in IsopropylaUcbhol^-genaiilen uud . 
yeredel-t. Axia dem Produkt werden nach Beiapiel 1 in "illhei: Pa- 
pieinnaschine nach. Ubhle und Wood handjgeaohSpf te. BJlLtt^ • 
geatellt. Daa Papier iat feat und zMh und vetaf guM Papier- 
ei'genaohaftsn auf* 

Beiaplele .5 bia U 

In dieaen Beiapielen werden die Pibrilleii.genaaa Beiapiel 
4 erzeugt und raffiniert und PapierblStter aus den Plbrillen- 
hergeatellt. Einige der Eigetoachnften dea in dieaeri- Beiapielen 
Terwendeten Polyathyleha und d«r PolySthylenlSatbi^en Bind in 
Tabelle II aiigegeben. , ".' 
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Tabelle ..II 



Bei- 
spiel 



Polyznerisat 



Iiih.areni5e 
Yiscositat 
-des Polyme- 
risats* 



Eeststoff-- 
.geliali? der 
lo Sling J 



Viscositat 



5- 


Eolyatliylen 


13,33. . 


" 0,5 ••• 


* 110 


6 


tt 


13,33 


1,5* 


4 20. 0 




tt 


. 13,33 


2,0 . 


25 000 


8 


u 


i 5,25 


0,65 . 




9 


«. 


10,36" 


•0,65 . 


. • 730 


TO 


u 


8,48 


0,S5 ■ 




t1 


M< 


11,42 


0,65 




12 


U 


3,52 


2,6 


. . ■ 340 


15 


tt 


■ 3,52- 


• 3,-5 


2 700 


14- 


a ■ 


.3,52 


4,3 


17 000 



* Bestimmt bei einer Konzetfbration vozx 0,05 g je dOOml 
Jjecahydronaphtlialiii, "be! 135^ G.. • 

(xevriLctitsprozeat PoXyatliyleix in der LcSsting^ 

Cen-tipoise bei 145^ • - . 

Aiis den veredelten ^xtriHeii dieser Beispieie werderL in 
der Papiermascliine nach. WolDle tmd Vood- liaridgeschSpf te . Papier- 
blatter, "Wie in den vorlaergelienden -Heispielen, hergestellt. 
Das Papier ist.feBt und ssah imd yeist gute Papiereigenschaf- 
ten auf • 

Beieplel 15 

Die sea Beispiel sdll erlaxttem^. dasg die Zentzrlfugal^ 
spimivorri'clitung: 22 nloiit gleiclazeitig und kontinuierllcli 
durcli. eine wShrend des Arbeit sgangea dxzrcli die' Iieitungen 110 •* 
Tmgl 112 zugefulirte Kuhlflttssigkeit 'gekiihlt zu Ver^en brauclat. 
Bs ist nichts Weiter erf orderlich., ala dass detr Sussere Uin«- . 
fangsbereicli des Gehauses 60 itnd der Bereich toa'die SolilSger • 
102 heruni, der sich. in der Kammer 84 beflndet, zni dem-Zeit- 
punlct, 2U dem die lie is se. Polymer i sat Ib'simg in die Zentrifu- . 
galspinnvx)rriclitung 22 eingefiihrt v/ird, kalt ist. Tjx diesem 
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Beispiel warden Pibrillen in- der ZentrifugalspinnTorriclllning 
22, al3er ohne gleichzeitiges xmd kontinuierliches Einleiten 
einer Kiililf Itisaigkeit in die Yorrichtung durch die* teitiiiigeii " *• 
110 und 112, hergestellt* Zu diesem Zweck warden zimachst der 
Umfarigsbereich des Gehauses 60 und die Kanmer 84 der Vorrich- 
timg 22 durch TJmlauf enlaasen einer .KiihlflUssigkelt durch den 
Einlass 78 und daa Einlassrohr 80, vahrend die rotier"bare 
Soheibe 86 und die Schlager 102 sich im Umlauf i?efinden,. auf 
unter 0^ C gekuhlt, Dann vi--.*d die Stronning der .K:iihl^lassig-- 
lcei1; unterbrochen und der Rest der. Pliiasigkeit aus der Vor- ' 
richtamg abgezogen, Hierauf leitet man 200 ml.'elner '145^ C 
heissen LSsung, die 0,6 Gewichtsprozent lineares .l?oIyatHylen * 
mit einer inharenten Viscositat von 13,53 in dem.in. Beispiel 1 
ver\fendeten, aus aliphatischen Kohlenvraaserstoffen iit einem 
Siedebereich von 155 bis '180^ G beatehenden Losungsnidttel ent- 
halt, durch den Einlass in die Zentrifugalspinnvorrichtxing 
ein* Wach dem Durchgang durch die umlaufende Zentrifugal- 
spinnvorrichtung* -fcritt die PolyinerisatlSaung ,aus dei Torrlch-- 
inmg in Pora einer von Losungamittel geg.uollenen l^^senhaase 
aus. Aus der Fasermasse wird iiberschiiaaiges ISaungsoittel ab- 
gepresst; worauf die Masse in eiiiem Mscher- mit 500 .nl Iso- 
propanol gemahlen \7ird. Bei diesem Veredlimgsvorgang .vird die 
Masse zu. Pibrillen zerkleinert, die dann von dem Isop3:opanol 
getrennt werden. Die Pibrillen sind fein und feat iind eignen 
sich zur Herstellung von Papier. ■ ^ . • 
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"Pat e H t a n S ' p. 37 u o h e 



1 • V^rf ahren zwa Erzeugen- von f tir .die Papierh^rstelltiftg ge-r 
eigneten Pibrillen -aua •Polymerisa'ten von h-oliein Jldlekularg^- 
wicltt, dadnroii .gekennzeicimet, dass man. 

(a) eine heisse LSaxmg eines eine i23liaxente Yiscositat yon 
mindestens 3r5 aufweisenden Olefinpolymerisats einer 
sclmell rotierenden Zentrifugalspixmvorriclitung, die. ein 
GelxausB^ eine mit Binlass verseliene, an dein .Selaause an- • 
gebraclite ortsfes"te aoheibenf Srinige Plaiite^. exne* in dam 
Gettaase dicht nelDen der. ortsfesten Pla1;"6e * und parallel 2ra 

' derselten drehbar gelagerte .sdieibenformige Platte,, eine 
Inzalil von nahe dein Umfang.der drehbaren Platte 'befestig- 
ten'Schlagem land einen Auslass aufveist, durclx d:en Bin- 
lass der -ortsfesten Platte zta> Vorderseite der , dr eJibaren 
JPlatte liin an einer Stelle auftOirt, an der die^ langential 
gescL-vindi^lceit mindestens 100. cm/sec betr^gt, 

(b) die lieisse PolyolefixilSsioag durcli die VorricJatrmg* awi- 

• scben der ortsfes.ten imd der sclmell ro'tier enden ' Plat'te 
mnter gleiclxzieitigef Etahlimg dea Umf angsberelclis des Ge- ' 
bauses und des Eereicbs im die Schlage^ benm hindurcb.- 
leitetj so dass- die LSsung nacb aussen in d=en ialten XJm- 

. fangsbereicb. des Gehauses getrieben imd iai eine yon. L8- 
stmgsmittel gequollene Easermasse umgewandelHr vird tmd 
durcb. den. Auslass ausgetragen wird, 

(c> einen wesentlichen Teil des Polymerisatlostm^smittels von 
der Fasernrasse abtrennt. 
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(d) die Pasermasse in einer das Polymerisat nicht iQsenden 
XGld in dem PolymerisatlSsungsinittel loslichen. FlU^ 

so lange maMLt, l)is sie zu einer Tielzahl Yoit^^l'bxxllBn 
zerfcleinert worden ist, xuad _ . _ - 

(e) die Ei'brillen Ton der niclitl5senden F- tLesigfc^it /i^ 

2« Terfahren nach Anspruch .1, dadurch igekennzeichnet, dass, 
man die heisse Ldsung aus dem Polyolefin nnd hpclj^iedenden; 
Kohlenwasserstoffen herstellt, ■ ; . ; 

5. Terfahren naoh Anspruch 1 Oder -2, dadiprch g^ Vfiifiii nhrit^. ± , 
dass man den TTmf angsbereich des (rehouses ibid den .'^ereich tun 
die'Schlager 'harum IcUhlti indem man diesen Bereichen.ei^e Idfli- 
lende Pliissigkeit zuftihrt, und einen wesentlichen/ajeil der,^ 
ktthlenden Pliissigkeit zusammen mit dem Polymeiris'4tl5eTjngBmit- 
tel abtrennt. /v.'.. i. 

4. Terfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennieichnet^ dass 
man als Polymerieatlosungspittel im Bereich von 1^5 bis 250^ 0 
siedende Kohlenwasserstof f e xind als Olef inpolymerisat: Poly- / 
athylen oder Polypropylen vervrendet* 

5« ' Terfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeiohnet, dasa; 
mail mit einer heissen Polyolefinlbsung arl^eiteft-, die infolge 
ihres Polyolefirigehalts eine Tiscositat von etwa; 50 bis 
30 000 Gentipoise bei 145^ 0 axifweist. ^' • . 

6. . Terfahren nach Anspruch 5, dadurch g.ekeimze^ichnet, dass 
man als Polymerisatlosxmgsmittei aliphatische Kohleovasaer- 
stoffe mit einem Siedebereich von 155 bis 180^ C v^rl^endet 
toid das Olefinpolymerisat in dem LSsuagsmittel bei 'Hemperatu- 
ren im Bereich von 140 bis 160^ G- lost, . • 

?• Terfahren nach Anspruph 6, dadurch gekennzeichnet, dass 
man als Olefinpolymerisat lineares Polyathylen ve;rwe.ndet, * 

t« * 
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15. Verfahren nach Ansprucli 13 1 dadiixch gekennzeichnet, dass 
man den Malilvorgang durclifufcirt, bis die PLbrillen weniger als 
5 Gevrichtsprozent restliches Polymer isatlosxmgsmittel .entlial- 
tgn. 

16. Yerfahren nach Anspruch 9i dadurch gekennzeichhet, dasa 
man den Mahlvorgang durchfiihrt, bis die entstebenden Pibril- 
len etwa 0,25 bis 5 Gewichtsprozent restliches Polymerisat- 
losomgsmittel enthalten* 

17# Yerfahren nach Anspruch .10, dadurch gefceipinzeichhet, dass 
man als Polymer isatlSs-angsroitt el, als Kilhlfitlsslgkieit mad als 
nichtlSsende Pltissigkeit den gleichen Stoff verWendel?. 

t8. Yerfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass 
man den Rest der beim Mahlen verwendeten nichtl&senden Fltis- 
sigkeit aus den Pibrillen dvirch Wasserdampfbehajtid.l\mg ab- 
treibt. 

19^ Sibrille, hergest.ellt nach dem Yerfahren gem^ss- Anspruch 
1 bis 18^ • ^ 

20. Papierartiges Erzeugnis, dadurch gekennzeichnet, daos es 
aus nach Anspruch 1 bis 18 erzeugten Pibrillen her^estellt 
worden ist, - ■ 
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